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@ Probentrager fur optische Spektrometer 

(§7) Ein Probentrager zum Aufbringen einer Probensubstanz 
fur Transmissions-Messungen mit optischer Strahlung in 
einem Spektrometer, insbesondere etnem FTIR-Spektrome- 
ter, der zumindest teilweise aus einem Material aufgebaut 
ist. das in einem interessierenden Wellenlangebereich der 
optischen Strahlung transparent ist und einen Brechungsin- 
dex gro&er als 1 aufweist, ist als Sammellinse mit einer 
konkaven Flache (11) und einer konvexen Flache (12) 
ausgebildet Zur Aufnahme eines Absorptions-Spektrums 
von einer pulverformigen und/oder in einer FlCissigkeit 
gelosten oder suspendierten Probensubstanz wird die Pro- 
bensubstanz vor der Messung auf die konkave Flache (11) 
des Probentragers aufgebracht, wo sie aufgrund der W6I- 
bung im Gegensatz zu einer ebenen Oberflache auf einem 
flachenma&g wesentlich kleineren Oberflachenbereich kon- 
zentriert ist. Die Ausbildung des Probentragers als Sammel- 
■ linse erhoht die Ausbeute der die Probensubstanz durchset- 
% zenden Strahlung am Detektor der Spektrometeranordnung. 
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Die Erfindung betrifft einen Probentrager zum Auf- 
bringen einer Probensubstanz fur Transmissionsmes- 
sungen mit optischer Strahlung in einem Spektrometer, 
insbesondere einem Infrarot-Spektrometer, der zumin- 
dest teilweise aus einem Material aufgebaut ist, das in 
einem interessierenden Wellenlangenbereich der opti- 
schen Strahlung transparent ist und einen Brechungsin- 
dex groBer als 1 aufweist 

Ein solcher Probentrager ist beispielsweise aus dem 
Artikel 459 von A.M.Haefner et al. im Book of Abstracts 
der Pittsburgh Conference vom 63.1989 bis 103.1989 in 
Atlanta, USA, bekannt Der bekannte Probentrager be- 
steht aus einer transparenten, ungefahr planparallelen 
Platte, auf die eine zunachst in einem Losungsmittel 
geloste Probensubstanz, die beispielsweise einem Chro- 
matographen entnommen ist, in Form eines Tropfens 
aufgebracht wird. AnschlieBend laQt man das Losungs- 
mittel verdampfen oder verdunsten, so daB auf dem 
Probentrager eine pulverfdrmige Schicht der Proben- 
substanz zuruckbleibt, die in diffuser Transmission un- 
tersucht wird. Ein Nachteil der bekannten Verfahrens- 
weise besteht darin, daB das Losungsmittel beim Auf- 
bringen des Tropfens auf den ebenen Probentrager auf 
der Oberflache des Probentragers verlauft und nach 
dem Verdunsten oder Verdampfen des Losungsmittels 
die Probensubstanz uber eine relativ groBe Flache ver- 
teik ist, wobei zudem die Tendenz besteht, daB sich die 
Probensubstanz vorwiegend am Rand der aufgebrach- 
ten Flussigkeit konzentriert und dort mit wesentlich ho- 
herer Dichte ausfallt als in der Mitte des aufgebrachten 
Tropfens. Insbesondere, wenn beim Aufbringens des 
Tropfens auf den Probentrager die planparallelen Fla- 
chen nicht genau waagerecht gehalten werden, kann die 
Flussigkeit mit der Probensubstanz uber die Oberflache 
des Probentragers verlaufen und sich uber eine noch 
groBere Flache verteilen. AuBerdem gent bei der an- 
schlieBenden Transmissionsmessung sehr vie! Licht da- 
durch verloren, daB es nach dem Durchgang durch die 
die Probensubstanz enthaltende Flache in groBe Winkel 
von der optischen Achse des Strahlenganges weg emit- 
tiert wird. 

Aus dem Artikel 249 von K. H. Shafer et al. im Book 
of Abstracts der Pittsburgh Conference in Atlantic City, 
USA, vom 10.03.1986 bis 14.03.1986 ist ein Verfahren 
bekannt bei dem die Probensubstanz auf ein Infrarot- 
transparentes Pulver, beispielsweise KCI, Diamant oder 
Glas, aufgebracht wird, das sich in becherfdrmigen Ver- 
tiefungen eines Aluminium-Streifens befindet. Anschlie- 
Bend wird ein Spektrum der Probensubstanz in diffuser 
Reflexion aufgenommen. Ein Nachteil dieser Methode 
ist, daB die Reflexionsmessung vom Aufbau her aufwen- 
diger, weniger empfindlich und auch weniger reprodu- 
zierbar als eine Transmissionsmessung ist 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es daher, ei- 
nen Probentrager der eingangs genannten Art vorzu- 
stellen, der es ermoglicht, die Probensubstanz auf eine 
moglichst geringen Flache zu konzentrieren und eine 
moglichst groBe Intensitat des durch die Probensub- 
stanz gestrahlten Lichtes zur Aufnahme eines moglichst 
intensiven Spektrums um die optische Achse des Spek- 
trometers zu biindeln. 

Diese Aufgabe wird erfindungsgemaB dadurch gelost, 
daB der Probentrager als Sammellinse mit einer konka- 
ven Flache und einer konvexen Flache ausgebildet ist 
Der Probentrager wird bei der Aufnahme eines Trans- 
missionsspektrums so positioniert, daB die starker ge- 



kriimmte konvexe Flache in Richtung auf den Detektor 
zeigt, wahrend in der weniger stark gekrummten konka- 
ven Flache des Probentragers die Probensubstanz ein- 
gebracht wird. Dabei konzentriert sich die Probensub- 

5 stanz an der tiefsten Stelie der konkaven Flache, so daB 
eine wesentliche hohere Dichte der Probensubstanz auf 
einer wesentlich geringeren Flache verteilt ist, als dies 
bei den herkommlichen ebenen Probentragern der Fall 
ist Beim Durchstrahlen des Probentragers wird das von 

io der Probensubstanz ausgehende Licht durch die fokus- 
sierenden Eigenschaft der Sammellinse in Richtung auf 
die optische Achse der Anordnung hin gebrochen. Da- 
durch erreicht mehr Licht von der Probe den Detektor, 
als dies bei einem ebenen Fenster der Fall ware. Die 

15 Krummung der konkaven Flache bewirkt also zunachst 
wahrend des Einbringens und eventuellen Verdampfens 
oder Verdunstens eine Konzentration der Probensub- 
stanz und in Zusammenwirkung mit der starker ge- 
krummten konvexen Flache eine teilweise Fokussierung 

20 des von der Probensubstanz ausgehenden Lichtes in 
Richtung auf den Detektor der Spektrometeranord- 
nung. 

Bei einem herkommlichen optischen Spektrometer 
erfolgt eine Abbildung auf eine spaltformige Apertur. 

25 Um den erfindungsgemaBen Probentrager an die spalt- 
formige Abbildungsgeometrie anzupassen, ist der Pro- 
bentrager bei einer Ausfuhrungsform der Erfindung als 
Zylinderlinse ausgebildet Die konkave Flache ist in die- 
sem Fall vorzugsweise eine zylindrisch geknimmte Rin- 

30 ne. Damit wird bereits eine Verbesserung der Lichtaus- 
beute gegeniiber einem ebenen Probentrager erreicht, 
allerdings wird lediglich ein Konvergieren des Lichtes in 
Einstrahlungsrichtung, also senkrecht zur Zylinderachse 
bewirkt In Richtung der Zylinderachse gesehen kann 

35 ein divergierender Anteil des eingestrahlten Lichtes 
nicht auf die zur Zylinderachse ungefahr senkrechte op- 
tische Achse zuruckgebrochen werden. Damit konnen 
die vorteilhaften Eigenschaften des erfindungsgemaBen 
Probentragers lediglich in einer Dimension ausgenutzt 

40 werden. 

In einer besonders bevorzugten Ausfuhrungsform ist 
der Probentrager als um die optische Achse rotations- 
symmetrische Linse ausgebildet Dadurch erfolgt eine 
Konzentration des durch den Probentrager hindurch- 

45 tretenden Lichts auf einen Punkt hin. 

Dieser Punkt muB nicht unbedingt mit dem Brenn- 
punkt der Sammellinse ubereinstimmen, sollte ihm aber 
in der Praxis moglichst nahekommen, so daB das durch 
den Probentrager hindurch tretende Licht wenn schon 

50 nicht parallel so doch zumindest weniger divergent als 
bei einem ebenen Fenster austritt Diese Ausfuhrungs- 
form der Erfindung erlaubt eine optimale Anpassung an 
einen Spektrometer-Typ mit kreisrunder Apertur und 
erlaubt eine groBtmogliche Konzentration des einfal- 

55 lenden Lichtes auf die Probensubstanz. Dadurch, daB 
beim erfindungsgemaBen Probentrager die Probensub- 
stanz auf der konkaven Flache bereits in flachenmaBig 
bedeutend konzentrierterer Form vorliegt als im Falle 
eines ebenen Probentragers, kann das auf die Probe 

eo eingestrahlte Licht nahezu punktformig fokussiert wer- 
den. 

Besonders vorteilhaft wirkt sich dies bei einem Fou- 
rier-Transform-Spektrometer aus, bei dem die optische 
Abbildung auf eine Kreisflache erfolgt Aufgrund der im 
65 Realfall immer noch flachenhaft ausgedehnten Proben- 
substanz wird durch die Rotationssymmetrie des Pro- 
bentragers eine bessere Durchleuchtung der im allge- 
meinen in sehr geringer Konzentration vorhandenen 
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Probensubstanz und damit eine wesentliche Signalver- 
besserung erreicht. In einer bevorzugten Ausfuhrungs- 
form ist der erfindungsgemaBe Probentrager aus L6- 
sungsmittel-resistenten Materialien aufgebaut. Vor- 
zugsweise ist der Probentrager zumindest teilweise aus 5 
ZnSe aufgebaut die bei einem Brechungsindex von 2, 3 
noch ein geniigend starkes Konvergieren des aus dem 
Probentrager austretenden Lichtstrahles in Richtung 
auf die optische Achse bewirken, wahrend die Refle- 
xionsverluste nur etwa bei 30% liegen. 10 

Bei einer besonders bevorzugten Ausfuhrungsform 
sind die konkave Flache und die konvexe Flache des 
Probentragers poliert Derartig blankpolierte Oberfla- 
chen lassen sich besonders gut reinigen und tragen als 
optisch wohldefinierte Flachen zur Vermeidung von 15 
Streuverlusten bei. 

Bei einer anderen Ausfuhrungsform weist die konka- 
ve Flache des Probentragers eine Rauhigkeit von etwa 
einer GroBenordnung unterhalb der Wellenlange der 
optischen Strahlung auf. Die bei dieser Rauhigkeit aus 20 
der Oberflache herausragenden Partikel wirken als 
Kondensationskeime zum Auskondensieren einer zu- 
nachst in Losung oder Emulsion vorliegenden Proben- 
substanz auf der konkaven Flache des Probentragers. 
AuBerdem werden insbesondere bei Rauhigkeiten, die 25 
unter der verwendeten Wellenlange der optischen 
Strahlung liegen, Reflexverluste vermieden. 

Bei einer Weiterbildung des rotationssymmetrischen 
Probentragers geht die konvexe Flache in eine konische 
Flache uber. Eine solche Kegel-Mantelflache ist beson- 30 
ders leicht herstellbar. 

Bei einer anderen Weiterbildung geht die konvexe 
Flache in eine ebene, insbesondere eine Zylinderdeck- 
flache uber. Bei der Montage des Probentragers in eine 
dafur vorgesehene Haltevorrichtung im Spektrometer 35 
wird durch die ebene Flache ein prazises Aufsitzen des 
Probentragers und eine exakte Justage bezuglich der 
optischen Achse des Spektrometers erreicht. 

Die Erfindung bezieht sich auch auf ein Verfahren zur 
Aufnahme eines Absorptionsspektrums von einer pul- 40 
verformigen und/oder in einer Flussigkeit gelosten oder 
suspendierten Probensubstanz durch Transmissions- 
messung mit optischer Strahlung in einem Spektrome- 
ter mit einem optischen Detektor, insbesondere einem 
Infrarot-Spektrometer, bei welchem Verfahren die Pro- 45 
bensubstanz vor der Messung auf eine Oberflache eines 
im interessierenden Wellenlangenbereich der optischen 
Strahlung zumindest teilweise transparenten Proben- 
tragers aufgebracht und der Probentrager sodann der- 
art in den Strahlengang des Spektrometers eingefuhrt 50 
wird, daB die die Probensubstanz tragende Oberflache 
des Probentragers im wesentlichen senkrecht zum 
Strahlengang und dem Detektor abgewandt positioniert 
ist. 

Die erfindungsgemaBe Aufgabe einer Konzentration 55 
der Probensubstanz auf eine mdglichst geringe Flache 
des Probentragers und der Erzielung einer moglichst 
hohen Intensitat des durch die Probensubstanz gestrahl- 
ten Lichtes auf der optischen Achse des Spektrometers 
wird erfindungsgemaB dadurch erreicht, daB die Pro- 60 
bensubstanz auf die konkave Flache eines Probentra- 
gers der oben beschriebenen Art aufgebracht wird 

Bei einer besonders bevorzugten Ausfuhrungsform 
des erfindungsgemaBen Verfahrens verlauft der Strah- 
lengang des Spektrometers zumindest abschnittsweise 65 
vertikal von oben nach unten und der Probentrager 
wird zur Messung mit nach oben gerichteter konkaver 
Flache in einen vertikalen Abschnitt des Strahlenganges 



eingefuhrt. Damit wird erreicht, daB die Probensubstanz 
auf dem Probentrager wie in einer Schale in das Spek- 
trometer eingebracht wird und nicht verschuttet wer- 
den kann. Diese Methode eignet sich sowohl fur den 
Umgang mit pulverformigen als auch flussigen Proben. 

Bei einer Variante des erfindungsgemaBen Verfah- 
rens, bei der die Probensubstanz in einer Flussigkeit 
geldst oder suspendiert vorliegt, wird die Flussigkeit vor 
Einfuhren des Probentragers in den Strahlengang des 
Spektrometers vollstandig verdampft oder verdunstet. 
In diesem Falle ist eine horizontale Halterung des Pro- 
bentragers im Spektrometer nicht mehr notwendig, da 
die Probensubstanz auf der konkaven Flache des Pro- 
bentragers aufgetrocknet ist und sich in der Regel auch 
bei einem Verkippen des Probentragers nicht mehr 
selbstandig von der Oberflache lost. Daher kann in die- 
sem Falle der Abschnitt des Strahlenganges, in dem der 
Probentrager zur Messung angebracht wird. auch hori- 
zontal verlaufen, was oftmals eine einfachere optische 
justierung der Apparatur erlaubt. 

Bei einer anderen Variante des Verfahrens wird die 
Flussigkeit vor Einfuhren des Probentragers in den 
Strahlengang nur teilweise verdampft oder verdunstet. 
Dadurch kann die Warmebelastung in einer eventuell 
thermisch instabilen Probensubstanz, insbesondere 
beim Verdampfen der Losungsmittelflussigkeit herab- 
gesetzt und die Zeit vom Einbringen der gelosten oder 
suspendierten Probe bis zur Messung verkurzt werden. 

Bei einer bevorzugten Weiterbildung des Verfahrens 
ist der Brechungsindex der Flussigkeit dem Brechungs- 
index der Probe nach Art eines Immersionssystemes 
angepaBt. 

Bei einer Ausfuhrungsform der erfindungsgemaBen 
Verfahrens ist die die Probensubstanz enthaltende Flus- 
sigkeit ein niedrig siedendes, leicht verdunstendes L6- 
sungsmittel, wie beispielsweise Alkohol, Aceton, etc.. 

Bei einer besonders bevorzugten Ausfuhrungsform 
des Verfahrens wird zunachst ein erstes Absorptions- 
spektrum mit dem Probentrager ohne Probensubstanz, 
so dann ein zweites Absorptionsspektrum mit auf dem 
Probentrager aufgebrachtem Probensubstanz aufge- 
nommen und anschlieBend in einem Auswertungsschritt 
die Differenz von erstem und zweitem Absorptions- 
spektrum gebildet 

Dabei wird insbesondere bei einer quantitativen Aus- 
wertung der Messung eine Steigerung der Nachweis- 
grenze erreicht. 

Bei einer weiteren Ausfuhrungsform schlieBlich wer- 
den mehrere Probentrager gleichzeitig in einer Proben- 
wechselvorrichtung, insbesondere in einem Probenrad 
im Spektrometer angeordnet und mehrere Absorp- 
tionsspektren von verschiedenen Probentragern mit 
oder ohne Probensubstanz ohne zwischenzeitliches 
Auswechseln von Probentragern aufgenommen. Damit 
konnen automatisch ganze MeBserien von unterschied- 
lichen Proben aufgenommen werden, wie es beispiels- 
weise bei zum Zwecke der Qualitatskontrolle entnom- 
menen Stichproben wunschenswert ist. Bei einem nicht 
automatischen Ablauf der Messungen konnen anderer- 
seits ohne Zeitverlust durch Ein- und Auswechseln von 
Probentragern verschiedene Probensubstanzen in be- 
liebiger Reihenfolge und Wiederholung vermessen wer- 
den. 

Die Erfindung wird im folgenden anhand der in der 
Zeichnung dargestellten Ausfuhrungsbeispiele naher 
beschrieben und erlautert Die der Beschreibung und 
der Zeichnung zu entnehmenden Merkmale konnen bei 
anderen Ausfuhrungsformen der Erfindung einzeln fur 
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sich oder zu mehreren in beliebiger Kombination An- 
wendung finden. Es zeigen: 

Fig. 1 schematische Schnittbilder von Probentragern 
nach dem Stand der Technik (links) und gernaB der Er- 
findung (rechts) mit 

a) auf die Oberflache des Probentragers aufge- 
brachtem, die Probensubstanz enthaltenden Flus- 
sigkeitstropfen, 

b) auf der Oberflache des Probentragers einge- 
trockneter Probensubstanz und 

c) von optischer Strahlung durchstrahlter Proben- 
substanz; 

Fig. 2 Vertikalschnitte durch erfindungsgemaBe Pro- 
bentrager mit einer konvexen Flache, die 

a) in eine konische Flache und 

b) in eine Zylinderdeckflache ubergeht; 

Fig. 3 zwei Absorptionsspektren von Anthracen mit 
einem erfindungsgemaBen Probentrager aus ZnSe (un- 
ten) und einem herkommlichen Probentrager in ICBr- 
PreBtechnik (oben) und 

Fig. 4 Ein Absorptionsspektrum von Glycin mit ei- 
nem erfindungsgemaBen ZnSe-Probentrager (punk- 
tiert) und einem Probentrager in KBr-PreBtechnik 
(durchgezogene Linie). 

Ein in Fig. 1 auf der linken Seite gezeigter Probentra- 
ger nach dem Stand der Technik besteht in der Regel 
aus einer planparallelen Platte, die in einem interessie- 
renden Wellenlangenbereich der optischen Strahlung in 
einem Spektrometer transparent ist Zum Zwecke von 
Transmissions- Messungen wird eine Probensubstanz, 
die in der Regel in wassriger Losung oder in einem 
sonstigen Losungsmittel geldst oder suspendiert vor- 
liegt, auf die Oberflache der Probentragerplatte aufge- 
bracht (Fig. la). AnschlieBend wird die Fliissigkeit, wie 
in Fig. 1 b gezeigt verdampft oder verdunstet. so dafl die 
getrocknete Probensubstanz 2 als pulverformiger Fest- 
korper auf der Oberflache des Probentragers zuriick- 
bleibt. Nachteilig ist dabei, daB nach dem Trocknen die 
Probensubstanz auf der ebenen Platte uber eine ziem- 
lich groQe Flache verteilt vorliegt und bevorzugt um 
den Rand des ehemaligen Tropfens 1 konzentriert aus- 
kondensiert ist. Nach Einbau in das Spektrometer und 
anschlieBendem Durchstrahlen der in Fig. 1c durch 
Pfeile angedeuteten optischen Strahlung 3 geht durch 
die ungunstige Verteilung der Probensubstanz auf der 
ebenen Oberflache eines herkommlichen Probentrager 
relativ viel Licht fiir die Absorptionsmessung verloren. 
Zudem entstehen zusatzliche Verluste dadurch, daB das 
aus dem herkommlichen planparallelen Probentrager 
austretende Licht von der optischen Achse 5 der Anord- 
nung groBtenteils weggebrochen wird und deshalb den 
Detektor 4 nicht erreicht. 

Auf der rechten Seite von Fig. 1 ist demgegenuber 
verdeutiicht, wie bei einem erfindungsgemaBen Proben- 
trager in einer konkaven Flache 11 der Tropfen 1 sich 
bereits kugeliger und konzentrierter ausbildet (Fig. la) 
und nach Verdampfen der Fliissigkeit die zuriickblei- 
bende getrocknete Probensubstanz 2 in raumlich und 
flachenmaBig konzentrierter Form auf der konkaven 
Flache 11 vorliegt 

Die Ausgestaltung des erfindungsgemaBen Proben- 
tragers mit einer weiteren, konvexen Flache 12, die ei- 
nen geringeren Kxummungsradius aufweist als die kon- 
kave Flache 11, bewirkt, daB der ebenfalls aus einem im 



interessierenden Wellenlangenbereich transparenten 
Material hergestellte erfindungsgemaBe Probenhalter 
beim Durchstrahlen mit optischer Strahlung 3 von der 
Probenseite her als das durchstrahlende Licht fokussie- 

5 rende Sammellinse wirkt Das eingestrahlte Licht wird 
also nach dem Austritt aus dem erfindungsgemaBen 
Probentrager in Richtung auf die optische Achse 5 hin- 
gebrochen. Das aus dem Probentrager in Richtung auf 
den optischen Detektor 4 des Spektrometers austreten- 

io de Licht wird dadurch, wenn schon nicht parallelisiert, 
so doch zumindest weniger divergent gemacht Daher 
erreicht mehr Licht von der Probe den Detektor 4, als 
dies bei dem herkommlichen ebenen Fenster der Fall 
ware. 

is Da normale optische Spektrometer im allgemeinen 
auf einen Spalt hin abbilden, kann es gunstig sein, den 
Probentrager als Zylinderlinse auszubilden. Im Falle der 
in Fig. 1 und 2 gezeigten Querschnitte durch erfindungs- 
gemaBe Probentrager wiirde dann die Zylinderachse 

20 senkrecht zur Zeichenebene verlaufen. Die optische 
Achse 5 steht senkrecht auf der Zylinderachse. Eine sol- 
che Zylinderlinse ist in ihren Abbildungseigenschaften 
optimal an die spaltformige Abbildung eines normalen 
optischen Spektrometers angepaBt, was zu einer Ver- 

25 besserung der Lichtausbeute beitragt. Allerdings kann 
eine Zylinderlinse lediglich eine Konvergenz der austre- 
tenden Strahlung um die Zylinderachse bewirken, so 
daB die konvergierenden Eigenschaften nur in einer Di- 
mension ausgenutzt werden konnen. Anteile der opti- 

30 schen Strahlung 3, die in Richtung der Zylinderachse 
divergieren, konnen mit der Zylinderlinse nicht in Rich- 
tung auf die optische Achse 5 zuruckgef uhrt werden. 

Bei einer anderen Ausfuhrungsform der Erfindung ist 
der Probentrager als rotationssymmetrische Sammellin- 

35 se ausgeftihrt. Dadurch wird eine optimale Anpassung 
an die Abbildungsgeometrie von Spektrometern mit 
runder Apertur, insbesondere Fourier-Transform 
(FT)- Spektrometer erreicht. Mit der in FT-Spektrome- 
tern vorliegenden Abbildung auf eine Kreisflache wird 

40 bei den im Normalfall flachenhaf t ausgedehnten Proben 
eine bessere Durchleuchtung der im allgemeinen in au- 
Berst geringer Menge vorliegenden Probensubstanz 
und damit eine entscheidende Signalverbesserung er- 
reicht. Bei einer Reduzierung der Flachenausdehnung 

45 der Probensubstanz auf dem Probentrager kann auch 
der im allgemeinen rotationssymmetrisch einfallende 
Lichtstrahl im Idealfall auf einen Lichtpunkt auf dem 
Probenfleck reduziert werden. 
Insbesondere bei der Verwendung des Probentragers 

50 fiir Probensubstanzen, die zunachst in einem Losungs- 
mittel gelost oder suspendiert vorliegen, ist darauf zu 
achten,daB der Probentrager aus losungsmittelresisten- 
ten Materialien aufgebaut ist 
Als Material fur den Probentrager wird vorzugsweise 

55 ZnSe, insbesondere in Einkristallform vorgeschlagen, 
bei dem der Brechungsindex mit 2, 3 deutlich uber dem 
Wert 1 fiir Luft liegt und damit eine deutlich konvergie- 
rende Wirkung der Sammellinse erzielt wird, jedoch die 
Reflexionsverluste sich mit ca. 30% noch in einem tole- 

60 rierbaren Rahmen halten. Bei der Verwendung von Sili- 
zium oder Germanium mit einem Brechungsindex von 
3,6 bzw. 4,0 wird zwar eine besonders hohe Brechung 
des einfallenden Lichtes zur optischen Achse 5 hin er- 
reicht, aber die Reflexionsverluste liegen wegen der ho- 

65 hen Brechungsindizes in diesem Falle bei uber 50%. 

ZnSe eignet sich als Material fiir den erfindungsge- 
maBen Probentrager auch deshalb sehr gut, weil es in 
einem Wellenlangenbereich von 1 5000 — 600 cm ~ 1 
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Transparenz aufweist, wasserunloslich und gegenuber 
den meisten Stoffen chemisch inert ist. 

Die konkave Flache 11 des Probentragers sowie die 
konvexe Flache 12 kdnnen als leicht reinigbare blank 
polierten Oberflachen ausgefuhrt sein. Insbesondere die 5 
konkave Flache 11 bietet der einfallenden optischen 
Strahlung 3 eine wohldefinierte optische Oberflache, 
was erheblich zur Vermeidung von Streuverlusten bei- 
tragt Andererseits kann es auch gunstig sein, wenn die 
konkave Flache 1 1 eine Rauhigkeit von etwa einer Gro- 10 
Qenordnung unterhalb der Wellenlange der optischen 
Strahlung 3. Dadurch werden einerseits Verluste durch 
Reflexion vermieden, andererseits dienen die aus der 
Oberflachen herausragenden Partikel als Kondensa- 
tionskeime fiir das Auskondensieren der Probensub- 15 
stanz beim Aufbringen eines Tropfens 1 auf die konkave 
Flache 11. 

Wahrend bei dem in Fig. 1 illustrierten Verfahren die 
Probensubstanz zunachst in einem Flussigkeitstropfen 1 
geldst oder suspendiert auf die konkave Flache 1 1 des 20 
Probentragers aufgebracht und erst nach dem vollstan- 
digen Verdampfen oder Verdunsten der Flussigkeit in 
Form eines getrockneten pulverformigen Festkorpers 2 
vorliegt, laBt sich der erfindungsgemaBe Probentrager 
auch fiir die Messung von be re its anfanglich in Pulver- 25 
form vorliegenden Probesubstanzen verwenden, da die 
konkav gekriimmte Flache 11 das Pulver am seitlichen 
Abrutschen von der Probenflache hindert. Dazu ist es 
allerdings erforderlich, daB der Probentrager mit dem 
Pulver zur Messung mit nach oben gerichteter konka- 30 
ver Flache 11 in einen vertikalen Abschnitt des Strah- 
lenganges des Spektrometers eingefiihrt wird. Das Glei- 
che gilt auch fiir den Fall, daB die Flussigkeit eines eine 
Probensubstanz enthaltenden Tropfens vor Einfiihren 
des Probentragers in den Strahlengang des Spektrome- 35 
ters nur teilweise verdampf t oder verdunstet wird. Auch 
dann ist ein Auslaufen der Flussigkeit mit der darin ent- 
haltenen konzentrierten Probensubstanz nur durch eine 
vertikale Anordnung des Probentragers gewahrleistet 

Ein solches nur teilweises Entfernen der Flussigkeit 40 
ist beispielsweise dann sinnvoll, wenn der Brechungsin- 
dex der Flussigkeit dem Brechungsindex der Probe nach 
Art eines Immersionssystemes angepaQt ist In jedem 
Fall ist es gunstig, als Flussigkeit ein niedrig siedendes, 
leicht verdunstendes Losungsmittel wie beispielsweise 45 
Alkohol, Aceton, etc. zu verwenden. Da zum Entfernen 
von groBen Teilen der Flussigkeit dem Tropfen 1 in 
diesem Fall keine hohe Warmeleistung zugefuhrt wer- 
den muB, werden insbesondere thermisch instabile Pro- 
bensubstanzen geschont 50 

Ein Nachteil des oben beschriebenen Immersionssy- 
stemes ist die in der Kegel starke Bandenbildung des 
Losungsmittels im Spektrum, die die interessierenden 
MeBwerte von der Probensubstanz stort Daher ist es 
bei der Immersionsmethode gunstig, wenn die Fliissig- 55 
keit zu groBen Teilen verdampft oder verdunstet wird, 
so daB die Probensubstanz in sehr hoher Konzentration 
vorliegt und das von der Probensubstanz herruhrende 
Signal im Spektrum aus dem Losungsmitteluntergrund 
deutlich herausragt 60 

Falls die aufgenommenen Spektren quantitativ aus- 
gewertet werden sollen, empfiehlt sich zur Steigerung 
der Nachweisgrenze eine Subtraktion des Leerspek- 
trums des Probentragers. Dazu wird zunachst ein erstes 
Absorptionsspektrum mit dem Probentrager ohne Pro- 65 
bensubstanz, so dann ein zweites Absorptionsspektrum 
mit auf dem Probentrager aufgebrachter Probensub- 
stanz aufgenommen und anschlieBend die Differenz 



zwischen den beiden Spektren gebildet 

In Fig. 2 sind zwei Beispiele fur die Formgebung eines 
erfindungsgemaBen Probentragers im Vertikalschnitt 
gezeigt Besonders leicht fertigbar ist der Probentrager 
nach Fig. 2a t bei dem die konvexe Flache 12 im Fall 
einer rotationssymmetrischen Ausbildung des Proben- 
tragers in eine konische Flache 13 ubergeht Im Falle 
einer Ausbildung als Zylinderlinse sind die Flachen 13 
ebene Flachen und der Probentrager insgesamt rinnen- 
fdrmig. 

In Fig. 2b ist ein Probentrager gezeigt, bei dem die 
konvexe Flache 12 im Fall einer rotationssymmetri- 
schen Ausbildung in eine ebene Zylinderdeckflache 14, 
im Falle einer Ausbildung des Probentragers als Zylin- 
derlinse in zwei rechteckige ebenen Flachen 14 uber- 
geht Diese Formgebung ermoglicht bei der Justage des 
Probentragers im Spektrometer ein prazises Aufsitzen 
des Probentragers auf der ebenen Flache 14. 

Ausfuhrungsformen der in Fig. 2 gezeigten Proben- 
trager wurden mit einem AuBendurchmesser D = 
5 mm, einer Hohe h = 3.5 mm, einem Krummungsradi- 
us R = 2 mm der konkaven Flache 1 1 und einem Kxtim- 
mungsradius t — \3 mm derkonvexen Flache 12 herge- 
stellt und fur Messungen eingesetzt 

Fiir vergleichende Untersuchungen mit herkornmli- 
chen Probentragern aus dem Stand der Technik wurden 
Glycin und Anthracen als Modellsubstanzen ausge- 
wahlt Glycin als stark polare Verbindung und Anthra- 
cen als stark unpolare Verbindung sollten einen groBen 
Bereich an Substanzen reprasentieren. Die Fig. 3 und 
Fig. 4 zeigen dementsprechend IR-Spektren von An- 
thracen bzw. Glycin, die mit erfindungsgemaBen Pro- 
bentragern aus ZnSe aufgenommen wurden im direk- 
tem Vergleich mit unter analogen Bedingungen aufge- 
nommenen Spektren der jeweils selben Substanz mit 
Hilfe der etablierten KBr- Pre B technik. Dabei wird ei- 
nem KBr-Pulver ca. 1 Volumen-% pulverisiertes Pro- 
benmaterial untergemischt und die Mischung zur Auf- 
nahme des Spektrums in Scheiben von 0.5 mm — 1.0 mm 
Dicke gepreBt Ein wesentlicher Vorteil des erfindungs- 
gemaBen Verfahrens liegt darin, daB dieser hohe Ar- 
beitsaufwand, der mit der ubiichen K.Br-PreBtechnik 
verbunden ist, eingespart werden kann. 

In Fig. 3 ist das normierte Anthracen-Spektrum mit 
KBr dem normierten Anthracen-Spektrum mit ZnSe 
gegenubergestellt Fur den unpolaren Aromaten An- 
thracen kann festgestellt werden, daB Bandenpositionen 
und Intensitatsverteiiungen in beiden Spektren nahezu 
identisch sind Unterschiede sind nur in den Bandenfor- 
men zu erkennen. Das Spektrum mit KBr ist gepragt 
von asymmetrischen Signalen mit vorgelagerten hoher- 
frequenten negativen Banden. Diese storende Erschei- 
nung, auch als Christiansen-Effekt bekannt, ist im Spek- 
trum mit ZnSe nicht zu finden. 

In Fig. 4 ist ein Glycin-Spektrum mit KBr einem nor- 
mierten Spektrum mit ZnSe gegenubergestellt Hier las- 
sen sich insbesondere deutlich steilere Strukturen des 
Spektrums mit dem erfindungsgemaBen Probentrager 
erkennen, was zu einer besseren Trennung der charak- 
teristischen Peaks und damit zu einer verbesserten Auf- 
losung des Spektrums beitragt In dem Wellenzahlenbe- 
reich von 1400 — 600 cm" 1 sind alle Banden des Spek- 
trums mit ZnSe im Mittel um ca. 4 cm " 1 nach grdBeren 
Wellenzahlen hin verschoben. Sehr wahrscheinlich ist 
die Ursache fiir diese Differenzen zwischen den beiden 
Spektren in unterschiedlich starken Wechselwirkungen 
der polaren Aminosaure Glycin mit der jeweiligen Ma- 
trix des Probentragermaterials zu suchen. Im Falle der 
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KBr-PreBtechnik treten zwischen Glycin und KBr infol- 
ge der sehr ahnlichen Polaritaten starke intermolekula- 
re Wechselwirkungen auf. Ein damit verbundener Ein- 
fluB auf die Schwingungsstruktur fiihrt zu etwas veran- 
derten Erregerfrequenzen. Hingegen diirfte die Wech- 5 
selwirkung zwischen Glycin und ZnSe vergleichsweise 
gering sein. Zum einen liegt hierbei keine innige Vermi- 
schung wie in der KBr-PreBtechnik vor, zum anderen ist 
die Polaritat des ZnSe gegentiber dem KBr deutlich 
niedriger. Damit sind die Unterschiede in den Glycin- 10 
Spektren und gleichzeitig auch die gute quantitative 
Obereinstimmung der beiden Anthracen-Spektren zu 
erklaren. 

Insgesamt zeigt der Vergleich, daB die spektrale In- 
formation der Spektren mit ZnSe derjenigen der Spek- 15 
tren mit KBr sehr ahnlich ist. Der fur die ZnSe-MeB- 
technik nicht festzustellende Christiansen- Effekt er- 
weist sich als groBer Vorteil. Aufgrund geringerer Ma- 
trix-Wechselwirkungen ware es denkbar, daB die ZnSe- 
MeBtechnik an polaren Substanzen in der Regel IR- 20 
Spektren mit etwas hoherer Auflosung liefert. In jedem 
Fall ist der Aufwand fur die Erstellung eines Spektrums 
nach dem erfindungsgemaBen Verfahren bedeutend ge- 
ringer. 

Urn groBere MeBserien und unterschiedlichen Pro- 25 
ben aufnehmen zu konnen, ohne zwischenzeitHch die 
einzelnen Probentrager im Spektrometer auszuwech- 
seln, konnen mehrere Probentrager gleichzeitig in einer 
Probenwechselvorrichtung, beispielsweise einem ubli- 
chen Probenrad im Spektrometer angeordnet werden. 30 
Dabei ist es empfehlenswert, eine Tragerposition auf 
dem Probenrad zur Aufnahme eines Untergrundspek- 
trums vorzusehen. Auf diese Weise kann automatisch 
eine ganze MeBserie unterschiedlicher Proben in einer 
festgelegten Reihenfolge aufgenommen werden, was 35 
zum Beispiel fur eine schnelle Qualitatskontrolle von 
Stichproben, die beispielsweise einem Fertigungspro- 
zeB entnommen sind, wunschenswert sein kann. Ande- 
rerseits ist es durch geeignete Elektronik oder mechani- 
sche Vorrichtungen moglich, die jeweilige Probenrad- 40 
position zu identifizieren und gezielt anzufahren, so daB 
ohne wesentlichen Zeitverlust in beliebiger Reihenfolge 
und beliebiger Haufigkeit Spektren der verschiedenen 
Proben aufgenommen oder wiederholt werden konnen. 

45 

Patentanspruche 

1. Probentrager zum Aufbringen einer Probensub- 
stanz fur Transmissionsmessungen mit optischer 
Strahlung in einem Spektrometer, insbesondere ei- 50 
nem Infrarot-Spektrometer, der zumindest teilwei- 

se aus einem Material aufgebaut ist, das in einem 
interessierenden Wellenlangenbereich der opti- 
schen Strahlung transparent ist und einen Bre- 
chungsindex groBer als 1 aufweist, dadurch ge- 55 
kennzeichnet, daB der Probentrager als Sammel- 
linse mit einer konkaven Flache (11) und einer kon- 
vexen Flache (12) ausgebildet ist 

2. Probentrager nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der Probentrager als Zylinderlinse 60 
ausgebildet ist. 

3. Probentrager nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der Probentrager als um die optische 
Achse rotationssymmetrische Linse ausgebildet ist 

4. Probentrager nach Anspruch 3, dadurch gekenn- 65 
zeichnei, daB der Probentrager Teil einer FTIR- 
Spektrometeranordnung ist. 

5. Probentrager nach einem der vorhergehenden 
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Anspruche, dadurch gekennzeichnet, daB der Pro- 
bentrager aus losungsmittelresistenten Materialen 
aufgebaut ist 

6. Probentrager nach Anspruch 5, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der Probentrager zumindest teilwei- 
se, aus ZnSe aufgebaut ist 

7. Probentrager nach einem der vorhergehenden 
Anspruche, dadurch gekennzeichnet daB die kon- 
kave Flache (11) und die konvexe Flache (12) po- 
liert sind. 

8. Probentrager nach einem der Anspruche 1 bis 6, 
dadurch gekennzeichnet, daB die konkave Flache 

(11) eine Rauhigkeit von etwa einer GroBenord- 
nung unterhalb der Wellenlange der optischen 
Strahlung aufweist 

9. Probentrager nach einem der Anspruche 3 bis 8, 
dadurch gekennzeichnet, daB die konvexe Flache 

(12) in eine konische Flache (13) ubergeht 

10. Probentrager nach einem der Anspruche 3 bis 8, 
dadurch gekennzeichnet, daB die konvexe Flache 
(12) in eine ebene Flache (14), insbesondere eine 
Zylinderdeckflache ubergeht 

11. Verfahren zur Aufnahme eines Absorptions- 
spektrums von einer pulverfdrmigen und/oder in 
einer Fliissigkeit gelosten oder suspendierten Pro- 
bensubstanz durch Transmissionsmessung mit opti- 
scher Strahlung in einem Spektrometer mit einem 
optischen Detektor, insbesondere einem Infrarot- 
Spektrometer, bei welchem Verfahren die Proben- 
substanz vor der Messung auf eine Oberflache ei- 
nes im interessierenden Wellenlangenbereich der 
optischen Strahlung zumindest teilweise transpa- 
renten Probentragers aufgebracht und der Proben- 
trager sodann derart in den Strahlengang des Spek- 
trometers eingefuhrt wird, daB die die Probensub- 
stanz tragende Oberflache des Probentragers im 
wesentlichen senkrecht zum Strahlengang und dem 
Detektor abgewandt positioniert ist, dadurch ge- 
kennzeichnet daB die Probensubstanz auf die kon- 
kave Flache (11) eines Probentragers nach einem 
der vorhergehenden Anspruche aufgebracht wird. 

12. Verfahren nach Anspruch 11, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der Strahlengang des Spektrometers 
zumindest abschnittsweise vertikal von oben nach 
unten verlauft, und daB der Probentrager zur Mes- 
sung mit nach oben gerichteter konkaver Flache 
(11) in einen vertikalen Abschnitt des Strahlengan- 
ges eingefuhrt wird. 

13. Verfahren nach Anspruch 1 1 oder 12, wobei die 
Probensubstanz in einer Fliissigkeit gelost oder 
suspendiert ist, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Fliissigkeit vor Einfuhren des Probentragers in den 
Strahlengang vollstandig verdampft oder verdun- 
stet wird. 

14. Verfahren nach Anspruch 12, wobei die Proben- 
substanz in einer Fliissigkeit gelost oder suspen- 
diert ist, dadurch gekennzeichnet, daB die Fliissig- 
keit vor Einfuhren des Probentragers in den Strah- 
lengang nur teilweise verdampft oder verdunstet 
wird. 

15. Verfahren nach Anspruch 14, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der Brechungsindex der Fliissigkeit 
dem Brechungsindex der Probe nach Art eines 1m- 
mersionssystemes angepaBt ist. 

16. Verfahren nach einem der Anspruche 1 1 bis 15, 
dadurch gekennzeichnet, daB die Fliissigkeit ein 
niedrig siedendes, leicht verdunstendes Losungs- 
mittel wie beispielsweise Alkohol, Aceton etc. ist 
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17. Verfahren nach einem der Anspruche 11 bis 16 f 
dadurch gekennzeichnet, daO zunachst ein erstes 
Absorptionsspektrum mit dem Probentrager ohne 
Probensubstanz, sodann ein zweites Absorptions- 
spektrum mit auf dem Probentrager aufgebrachter 5 
Probensubstanz aufgenommen und anschlieBend in 
einem Auswertungsschritt die Differenz von er- 
stem und zweitem Absorptionsspektrum gebildet 
wird. 

18. Verfahren nach einem der Anspruche 11 bis 17, 10 
dadurch gekennzeichnet, daB mehrere Probentra- 
ger gleichzeitig in einer Probenwechselvorrich- 
tung, insbesondere einem Probenrad, im Spektro- 
meter angeordnet und mehrere Absorptionsspek- 
tren von verschiedenen Probentragern mit oder 15 
ohne Probensubstanz ohne zwischenzeitliches Aus- 
wechseln von Probentragern aufgenommen wer- 
den. 
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